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Metal Oxide  Fused Silica (g)  Cristobalite (g)  Metal Oxide (g) 
TiO​2 ​(0.12%)  170.29  29.40  0.31 
TiO​2 ​(0.23%)  170.03  29.36  0.62 
TiO​2 ​(0.35%)  169.77  29.31  0.92 
Al​2​O​3 ​(0.12%)  170.22  29.39  0.39 
Al​2​O​3 ​(0.23%)  169.88  29.33  0.78 
Al​2​O​3 ​(0.35%)  169.55  29.28  1.18 
KHCO​3 ​(0.12%)  170.22  29.39  0.39 
KHCO​3 ​(0.12%)  169.90  29.33  0.77 





















































































































































































































































































































































Compound  Molar %  Fused Silica (g)  Cristobalite (g)  Impurity (g) 
TiO​2  0.0012  170.290  29.402  0.307 
TiO​2  0.0023  170.028  29.357  0.615 
TiO​2  0.0035  169.766  29.312  0.922 
Al​2​O​3  0.0012  170.218  29.390  0.392 
Al​2​O​3  0.0023  169.884  29.332  0.784 
Al​2​O​3  0.0035  169.550  29.275  1.175 
KHCO​3  0.0012  170.224  29.391  0.385 
KHCO​3  0.0023  169.896  29.334  0.770 
KHCO​3  0.0035  169.568  29.278  1.154 
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Data Analysis Code ­ ​An R script that takes the HTXRD data as input, matches the background 
with a function of form 1/angle, subtracts the background from the profile, integrates the largest 
peak and the area around it, integrates just the peak, and outputs the ratio of the peak integration 
to the whole integration. This runs on every sample and every run for each sample. It also outputs 
the data at each stage, and a plot displaying its actions. Executed in R. 
 
setwd('/home/samuel/Documents/MSE/489') 
smpl<­c('Ti­0.35­Alcoa','Al­0.35­Alcoa','K­0.12­Alcoa','K­0.23­Alcoa','K­0.35­Alcoa','K­0.35') 
runs<­c('I4.xy','I6.xy','I8.xy','I10.xy','I12.xy','I14.xy','I16.xy','I18.xy','I20.xy') # Runs above alpha­beta transition temp 
tmps<­c('1_440C','2_860C','3_1121C','4_1121C','5_1121C','6_1121C','7_1121C','8_1121C','9_701C') 
 
peakIntensities <­ NULL 
peakRatios <­ NULL 
humpRatios <­ NULL 
 
for(s in 1:length(smpl)){ 
  intePeak <­ NULL 
  inteRatioPB <­ NULL 
  inteRatioHB <­ NULL 
   
   
  for(r in 1:length(runs)){ 
   
    # Load sample[s], run[r] 
    data<­read.table(paste0(smpl[s],'/',runs[r])) 
    colnames(data)<­c('ang','int') 
   
    # Remove the area associated with the peak and the amophous hump that  to peak 
    rmpeak<­(which.max(data$int)­350):(which.max(data$int)+350) 
   
   
    # Regression on data without peak and hump 
    ang=data$ang[­rmpeak] 
    invang=1/ang 
    int=data$int[­rmpeak] 
    regr=lm(int ~ invang) 
   
    # Find line that represents background  
    bgr<­regr$coefficients[1] + regr$coefficients[2]/data$ang 
   
    # Data with background removed 
    mod1<­data.frame(data$ang,data$int­bgr) # Notation for Modified Data 1 
   
    # Find the edges of the peak 
    # Linear regression of each side of the peak 
    peakPos <­ which.max(data$int) 
   
    peakLeftAng <­ (peakPos­20):peakPos 
    peakLeftInt <­ mod1[peakLeftAng,2] 
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    peakLeftFit <­ lm(peakLeftInt[14:21] ~ peakLeftAng[14:21]) 
   
    peakRightAng <­ peakPos:(peakPos+20) 
    peakRightInt <­ mod1[peakRightAng,2] 
    peakRightFit <­ lm(peakRightInt[1:8] ~ peakRightAng[1:8]) 
   
    # Make regression line for each side of peak 
    lineLeft <­ data.frame(mod1[(peakPos­20):(peakPos+5),1],(peakLeftFit$coefficients[1] + 
peakLeftFit$coefficients[2]*(peakPos­20):(peakPos+5))) 
    lineRight <­ data.frame(mod1[(peakPos­5):(peakPos+20),1],(peakRightFit$coefficients[1] + 
peakRightFit$coefficients[2]*(peakPos­5):(peakPos+20))) 
   
    # Determine edges by finding point of divergence from each line of fit 
    leftEdge <­ NA 
    rightEdge <­ NA 
    stop <­ 0 
    for (i in 1:length(peakLeftAng)){ 
      if (abs(peakLeftInt[i]­lineLeft[(21­length(peakLeftAng)+i),2])<=300 & stop==0){ 
        leftEdge <­ c((peakLeftAng[i]­3),mod1[(peakLeftAng[i]­8),2]) 
        stop <­ 1 
      } 
    } 
   
    stop <­ 0 
    for (i in 1:length(peakRightAng)){ 
      if (abs(peakRightInt[i]­lineRight[(5+i),2])>=300 & stop==0){ 
        rightEdge <­ c((peakRightAng[i]+2),mod1[(peakRightAng[i]+7),2]) 
        stop <­ 1 
      } 
      if (i==length(peakRightAng) & is.na(rightEdge)){ ## Special case for s=1 r=2 
        rightEdge <­ c((peakRightAng[12]+2),mod1[(peakRightAng[12]+7),2]) 
      } 
    } 
    cutLine <­ 
data.frame(data$ang[((leftEdge[1]­15):(rightEdge[1]+15))],rep(min(leftEdge[2],rightEdge[2]),length((leftEdge[1]­15):(rightEdge[1]
+15)))) 
   
    # Integrate peak and hump together and seperately 
    inteBoth <­ sum(mod1[(peakPos­450):(peakPos+450),2]) 
    mod2 <­ data.frame(mod1[,1],(mod1[,2]­cutLine[1,2])) 
    intePeak <­ c(intePeak,sum(mod2[leftEdge[1]:rightEdge[1],2])) 
    inteHump <­ inteBoth­intePeak 
    inteRatioPB = c(inteRatioPB,(100*intePeak[r]/inteBoth)) 
   
   
    # Plots 
    plot(data,type='l') 
    title(paste0('Data with Background Function ­­ ',smpl[s],'_',tmps[r])) 
    lines(data$ang,bgr,col='red') 
    dev.copy(jpeg,paste0('Results/',smpl[s],'/BkgrLine_',tmps[r],'.jpeg')) 
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    dev.off() 
   
    plot(data[­rmpeak,],type='l') 
    title(paste0('Data with Background Function, without Peak ­­ ',smpl[s],'_',tmps[r])) 
    lines(data$ang,bgr,col='red') 
    dev.copy(jpeg,paste0('Results/',smpl[s],'/BkgrLineNoPeak_',tmps[r],'.jpeg')) 
    dev.off() 
    plot(mod1,type='l') 
   
    title(paste0('Data with Background Removed ­­ ',smpl[s],'_',tmps[r])) 
    dev.copy(jpeg,paste0('Results/',smpl[s],'/BkgrRemoved_',tmps[r],'.jpeg')) 
    dev.off() 
   
    plot(mod1,type='l') 
    title(paste0('Data with Background Removed, Peak Fit ­­ ',smpl[s],'_',tmps[r])) 
    lines(lineLeft,col='blue') 
    lines(lineRight,col='blue') 
    lines(cutLine,col='red') 
    dev.copy(jpeg,paste0('Results/',smpl[s],'/BkgrRemovedPeakFit_',tmps[r],'.jpeg')) 
    dev.off() 
   
    # Save profiles 
    write.csv(data,file=paste0('Results/',smpl[s],'/raw_',tmps[r],'.csv')) # Raw 
    write.csv(data[­rmpeak,],file=paste0('Results/',smpl[s],'/NoPeak_',tmps[r],'.csv')) # Without selected peak 
    write.csv(data.frame(data$ang,bgr),file=paste0('Results/',smpl[s],'/BackgroundCurve_',tmps[r],'.csv')) # Background fit values 
    write.csv(mod1,file=paste0('Results/',smpl[s],'/WithoutBackground_',tmps[r],'.csv')) # Profile with background removed 
  }   
   
  # Outputs 
  if (s==1){ 
    peakIntensities <­ intePeak 
    peakRatios <­ inteRatioPB 
  }else{ 
    peakIntensities <­ data.frame(peakIntensities,intePeak) 
    peakRatios <­ data.frame(peakRatios,inteRatioPB) 
  } 
   
} 
colnames(peakIntensities) <­ smpl 
colnames(peakRatios) <­ smpl 
 
row.names(peakIntensities) <­ tmps 
row.names(peakRatios) <­ tmps 
 
write.csv(peakRatios,file=paste0('Results/peakRatios.csv')) 
 
 
 
 
27 
 
9. References 
 
1.  Kingery, W.D., ​Introduction to Ceramics​. 2nd ed. 1976: Wiley. 
2.  Pradyumna, R.B., Baig M. A. H., ​Ceramic Cores for Turbine Blades: A Tooling 
Perspective​; D.D. Group, Editor., Defence Metallurgical Research Laboratory (DMRL). 
3. NIST, ​Phase Equilibria Diagrams Database​. 2016: National Institute of Standards and 
Technology. 
4.  Sosman, R.B., ​The Phases of Silica​. 1965, New Brunswick NJ: Rutgers University Press. 
5.  Cleynen, O. ​Jet Turbine Wax Pattern​; Available from: 
https://www.sulzer.com/hu/­/media/Media/Images/Corporate/News_and_Media/STR/2014/issue_1/
gas_turbine_parts.jpg?bc=ffffff&mw=690. 
6. Wikipedia, ​Cristobalite​; Available from https://en.wikipedia.org/wiki/Cristobalite. 
7.  Kirex Techno, ​Lost Wax Casting​; Available from: 
http://casting.kirextechno.com/en/wp­content/uploads/2014/12/INVESTMENT­CASTING­PROVE
SS.jpg. 
8. Sickafus, K. (2016). ​Quick Introduction to the Structure of Glasses.​ University of 
Tennessee­Knoxville. 
9. Jagiellonian University (2016). ​Innovative Laboratory of Functional Materials and 
Catalysis; 
Available​­from:http://www.atomin.uj.edu.pl/aparatura/laboratorium­innowacyjnych­materialow­fu
nkcjonalnych­i­katalitycznych. 
10.  San Roman, D., (2015). ​Cristobalite Heating Pattern​. 
11. Wyckoff, R. W. G. (1925). ​The crystal structure of the high temperature form of 
cristobalite​; American Journal of Science ​5​(1): 1921­1938. 
12.  Dollase, W.A., (1965). ​Reinvestigation of the structure of low Cristobalite.​ Zeitschrift fuer 
Kristallographie, Kristallgeometrie, Kristallphysik, Kristallchemie: p. 144. 
13.  Baur, W. H., Khan, A.A. (1971). ​Rutile­type compounds. VI. Si O2, Ge O2 and a 
comparison with other rutile­type structures​. Acta Crystallographica 24: p. 2133­2139. 
14. Ishizawa, N., Miyata, T.; Minato, I.; Marumo, F.; Iwai, S.I. (1980).​ A structural 
investigation of alpha­Al2 O3 at 2170K​. Acta Crystallographica 36: p. 228­230. 
15. Thomas, J. O.; Tellgren, R.; Olovsson, I. (1974). ​Hydrogen­bond studies. LXXXIV. An X­ray 
diffraction study of the structures of K H C O3 and K D C O3 at 298, 219, 95 K​. Acta 
Crystallographica 30: p. 1155­1166. 
 
 
 
28 
